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BASE DE DERIVES DU SILICIUM OU DE SILICIUM. 

(57) Precede de polissage mecano-chimique d'une couche 
offmateriau Isolant a base de silicium ou d'un derive du sili- 
cium. dans lequel Ton precede a une abrasion de la couche 
de materiau isolant en frottant ladite couche a I'aide d'un 
tissu mettant en jeu un abrasif comprenant une suspension 
aqueuse acide de silice collofdale contenant des particules 
de silice colIoTdale individualisees, non liees entre elles par 
des liaisons siloxanes. et de I'eau comme milieu de sus- 
pension et nouveaux abrasifs a base de telles suspen- 
sions. 
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La presente invention concerne la technique d'aplanissement par le 
polissage mecano-chimique d'un materiau d'isolement electrique applicable a 
risoiation des circuits integres. 

Dans le cadre de la reduction des dimensions et de Taugmentation 
5 de la densite dans le domaine de la micro-electron ique, les techniques d'lsolation 
evoluent. Ainsi aux techniques d'isolation des zones actives a base d'oxydation 
localisee, ont succede les techniques d'isolement lateral desdites zones actives 
par tranchees peu profondes comprenant les etapes de gravure de ces 
tranchees, de remplissage par le depot de Tisolant et Taplanissement de cette 
1 0 couche isolante. 

La principale difficulte liee a ces techniques d'isolation est 
Taplanissement de la couche du materiau isolant. 

II apparait que le polissage mecano-chimique est la solution la plus 
performante pour cette etape du precede d'aplanissement. 11 presente I'avantage 
15 par rapport aux techniques conventionnelles de gravure liquide ou par plasma, 
de graver les materiaux en apian issant tres efficacement les reliefs initiaux. 

La presente invention concerne une amelioration des etapes 
d'aplanissement de I'oxyde de silicium utilise pour la fabrication des circuits 
Integres au niveau de I'isoiation laterale (STI : Shallow Trench Isolation) et au 
20 niveau de I'isolement des interconnections (ILD, Inter-Level Dielectrics), 

La technique du polissage mecano-chimique combine deux effets 
influant sur I'attaque de I'isolant, a savoir un effet mecanique et un effet chimique. 

L'effet mecanique resulte de la force d'appui de la plaquette de 
materiau semi-conducteur sur un tissu de polissage, des vltesses de 
25 depiacement (par exemple de rotation) relatif de la plaquette et du tissu, des 
caracteristiques de ce tissu et du diametre des particules de silice de I'abrasif. 

L'effet chimique resulte essentiellement de la chimie de surface de 
la silice coIloYdale. 

Ces deux effets conjugues provoquent ie retrait des molecules du ^ 
30 materiau poli preferentieiiement sur les zones en relief en induisant 
I'aplanissement du materiau a polir. 
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Pour le polissage d'un materiau isolant a base de derives du 
silicium tela que le dioxyde de silicium ou le nitrure de silictum, on emploie 
generalement un abrasif constitue de solutions aqueuses basiques de particules 
colloidales de silice pyrogenees, appelees egalement fumees de silice. 
5 Ces silices pyrogenees sent obtenues a partir de precedes 

pyrogeniques par combustion de tetrachlorosilane de haute purete avec de 
i'hydrogene et de I'oxygene dans une chambre a combustion a haute 
temperature. 

On obtient habituellement des particules primaires de silice 

10 spheriques de 5 a 50 nanometres qui fomient des agregats de particules de 
longueur generalement comprise entre 50 a 500 nanometres, 

Dans la litterature, il a ete decrit que, lors du polissage mecano- 
chimique d'un isolant a base de derives du silicium, tout partlcuiierement a base 
de dioxyde de silicium, la Vitesse d'attaque de I'isolant a I'aide de silices 

1 5 pyrogenees etait d'autant plus importante que le diametre des particules de silice 
colloidale utilisee etait important, et que le pH de la solution de silice colloidale 
utilisee etait eleve (voir en particulier R. Jairath et al, Mat; Res. Soc. Symp. Proc, 
vol 337. 1994, p121-31, GJ Pietsch et al. Surface Science 331-333 (1995) p.395 
- 401, M, Borda et al, Dumic Conference 21-22,2,1995 p.331-337. D. DeVlieger 

20 et al, Conference Proceedings ULSI-X 1995. Materials Research Society, p.201- 
205, WJ. Patrick et al, J. Electrochem. Soc, vol.138, n°6, June 1991. p.1778- 
1784, R. Kolenkow et al, Solid State Technology. June 1992. p. 112-114, Beyer, 
Klaus Dietrich EP 224646. Sears George Wallace Jr. US 3.922.393, Doan Trung 
T. US 5169491. Koto Itsuki JP 07316846 ). 

25 Les pH les plus couramment utilises se situent entre 9 et 12,5. Par 

contre a pH aclde les vitesses d'attaque sont partlcuiierement faibles, voir en 
particulier la figure 1. de {'article de G.J. Pietsch et al. Surface Science 331-333 
(1995) p. 396. 

L'utilisation de telles suspensions aqueuses en milieu fortement 
30 basique presente un certain nombre d'inconvenients. Tout d'abord du fait de la 
distribution large de la longueur des . agregats, il y a une tendance a la 
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Sedimentation de ces dernieres au cours du temps, inconvenient qui ne peut etre 
minimise que par une agitation constante de la suspension. En outre I'utiiisation 
de suspensions aqueuses fortement basiques presente toujours des 
inconvenients dans le domaine de I'environnement et des conditions de travail. 
5 La demanderesse s'est done donne pour but principal une 

amelioration de I'aplanissement des couches de dioxyde de sllicium dans les 
precedes d'isolement que Ton peut rencontrer dans la fabrication des circuits 
integres, par exemple dans les precedes d'isolement lateral par tranchees peu 
profondes des futures zones actives du substrat semi-conducteur, ainsi que dans 

10 d'autres precedes d'isolement de circuits integres qui necessitent un 
aplanissement parfait du dioxyde de silicium. Ceci englobe egalement Tisolement 
des interconnexions des circuits integres par du dioxyde de silicium. 

Pour realiser toutes ces ameliorations dans le polissage mecano- 
chimique effectue avec des suspensions aqueuses basiques de sillce colloYdale. 

15 il a ete constate de fa^on surprenante et Inattendue que des suspensions de 
silice colloTdale, comprenant ou constituees de fines particules individualisees de 
sillce non liees entre elles par des liaisons siloxanes et utiiisees en milieu acide 
permettaient d'obtenir des effets d'aplanissement tres ameliores tout en 
conservant une bonne vitesse d'attaque du materiau isolant, ainsi que 

20 d'excellentes qualites d'uniformite d'attaque du polissage. 

C'est pourquoi la presente Invention a pour objet Tutilisation d'un 
abrasif qui comprend une suspension aqueuse acide de silice colloTdaie 
contenant des particules de silice colloYdale individualisees, non liees entre elles 
par des liaisons siloxanes, et de I'eau comme milieu de suspension pour le 

25 polissage mecano-chimique de couches a base de silicium ou de derives du 
silicium, plus particulierement le polissage mecano-chimique de couches de 
dioxyde de silicium, ainsi qu'un precede de polissage mecano-chimique d'une 
couche de materiau isolant a base de silicium ou d'un derive du silicium, dans 
lequel Ton precede a une abrasion de la couche de materiau isolant en frottant 

30 ladite couche a I'aide d'un tissu comprenant un abrasif, caracterise en ce que 
I'abrasif comprend une suspension aqueuse acide de silice colIoVdale 



3NSOOCID:<FR 27S4937A1> 



2754937 

comprenant des particules individualisees de silice colloidale. non liees entre 
elles par des liaisons siloxanes, et de I'eau comma milieu de suspension et est 
de preference essentiellement constitu^ d'une telle suspension aqueuse acide. 

Ces suspensions aqueuses de silice colloidale comprennent ou 
sent constituees de fines particules Individualisees de silice. non liees entre elles 
par des liaisons siloxanes, en suspension dans de Teau et sont de preference 
substantiellement depourvues d'agregats de particules. Pour le polissage 
m6cano-chimique des couches de materiaux selon {'invention, les suspensions 
aqueuses de silice colloidale sont utilisees en milieu acide, et possedent de 
preference des diam^tres de particules individuelles compris entre 3 et 250 nm 
notamment entre 3 et 150 nm. particulierement entre 10 et 50 nm. 

De telles suspensions aqueuses de silice colloidale peuvent etre 
obtenues, soit a partir de silicates aicalins. en particulier. de sodium ou de 
potassium, soit a partir de silicate d'ethyle. Dans les deux cas. d partir des 
moyens connus de I'homme de I'art et decrits plus particulierement par K.K Her. 
dans "The Chemistry of Silica", chapitre 9, pages 331 a 343. Ed. Wiley 
Interscience 1979, on peut obtenir des suspensions aqueuses acides de silice 
colloidale contenant des particules individualisees, non liees entre elles par des 
liaisons de type siloxane de diametre compris entre 3 et 250 nm. 

Un avantage principal de i'inventlon est I'amelioration du polissage 
mecano-chimique de couches de materiau isolant tel le dioxyde de silicium par 
des suspensions aqueuses acides de silice colloidale. 

Cette amelioration peut etre par exemple essentiellement 

demontr§e par 3 types de tests : 

a) des tests de vitesse d'attaque des couches de dioxyde de 
silicium par la dispersion aqueuse d'abrasif de silice colloidale. Cette vitesse 
d'attaque est mesuree. par la difference de mesures d'epaisseurs avant et apres 
polissage. sur une plaque de dioxyde de silicium depourvue de motifs. La vitesse 

d'attaque est exprimee en A/min. 

b) des tests d'aplanissement, en particulier le degre 
d'aplanissement (DA) caracterisant la variation de la hauteur de marche entre le 
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relief initial (avant polissage) at le relief final (apres polissage), mesure sur des 
plaques comportant des motifs isoles d'une hauteur initiale de 7000 A. II 
s'exprime en pourcentage et est defini par la formule suivante: 



5 DA = 100x^11^ 

Hi 

avec Hi = Hauteur de marche initiale 
Hf = Hauteur de marche finale 
10 Un aplanissement total donne un degre d'aplanissement total de 

100 %. Un aplanissement nul donne un degre d'aplanissement de 0 %. 

Les figures 1 , 2 et 3 illustrent la definition du degre d'aplanissement. 
Le degre d'aplanissement est de 0% dans la figure 1. de 50% dans la figure 2 et 
de 100% dans la figure 3. 
15 Pour tous les tests d'aplanissement. I'epaisseur enlevee dans les 

parties basses (hors motif) a ete ajustee a 3500 A. 

c) des tests d'uniformite d'attaque du polissage. Celle-ci represente 
la variation d'epaisseur d'oxyde sur une meme plaque. Elie est calculee a partir 
de mesures d'oxyde sur une meme plaque de Si02 avant et apres polissage 
20 selon la formule suivante : 

y _ Epaisseur Maxi - Epaisseur Mini x 100 
2 x Epaisseur moyenne enlevee 

25 Plus la valeur obtenue est basse, plus Tuniformite d'attaque est 

satisfaisante. 

Ce precede de polissage avantageux est realise grace a des 
suspensions aqueuses acides de silice colloidale particulieres, constituees de 
particules individualisees, non liees entre elles par des liaisons siloxanes, 
30 Dans les conditions preferentielles de mise en oeuvre du procede 

selon I'invention, on utilise des suspensions aqueuses acides de siiice coIloTdale 
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ayant un pH compris entre 1 et 6. notamment entre 1.5 et 4, particulierement 
entre 2 et 3. 

Dans d'autres conditions preferentielles de mise en oeuvre du 
precede selon Tinvention, les diametres des particules eiementaires des 
5 suspensions de silice colloVdale sent compris entre 3 et 250 nm, notamment 
entre 3 et 160 nm, particulierement entre 10 et 50 nm. 

Afin d'obtenir le meilleur rendement de polissage en particulier pour 
les deux tests principaux retenus : vitesse d'attaque des couches de dioxyde de 
silicium et qualite de Taplanissement des couches traitees, dans encore d'autres 
10 conditions preferentielles de mise en oeuvre, la concentration ponderale en 
produit de polissage. c'est a dire de silice, est de 5 a 50 % , preferentiellement de 
15 a 30%. 

La couche de materiau isolant est de preference a base de dioxyde 
de silicium. le nitrure de silicium. de polysillcium, ou de silicium amorphe et plus 
1 5 particulierement a base de dioxyde de silicium. 

Un autre avantage de I'invention est que les suspensions aqueuses 
acides de silice colloidale, constituees de particules individualisees, non liees 
entre elles par des liaisons siloxanes et possedant des diametres de particules 
pratiquement monodisperses, ont une tres bonne stabiiite dans le temps, d'ou 
20 resulte I'absence de sedimentation au cours du temps. 

La presente demande a enfin pour objet un abrasif pour le 
polissage mecano-chimique d'une couche de matenau isolant a base de silicium 
ou d'un derive du silicium comprenant un tissu impregne d'une suspension 
aqueuse acide de silice collotdale, comprenant des particules individualisees non 
25 liees entre elles par des liaisons siloxanes, de diametre compris entre 3 et 250 
nanometres, de pH compris entre 1.5 et4. Des suspensions tout particulierement 
preferees sont decrites ci-dessus dans les conditions operatoires du precede. 

Les exemples sulvants permettront de mieux ' comprendre 

invention. 

30 
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EXEMPLE 1 : Exemple de polissage avec des abrasifs a base de suspensions 
aqueuses acides de silice coIloTdale selon ('invention - 

Sur chaque plaquette etudiee est realise un depot de dioxyde de 
silicium d'environ 1 ^im qui est ensuite mesure avant polissage. 

La plaquette est ensuite polie grace au precede standard suivant : 

- force d*appui : 0,5 daN/cm^ 

- Vitesse plateau : 25 tours/mn 

- Vitesse tete (carrier) : 22 tours/mn 

- temperature : 20°C 

- debit d'abrasif : 80 cm^ /mn 

-tissu: IC 1000 sur Suba 4 de RODEL 

PRODUCTS 

Les resultats indiques dans chaque exemple sont obtenus a partir 
d'une plaquette de dioxyde de silicium pleine plaque pour les vitesses d'attaque, 
et pour le pourcentage d'uniformite d'attaque, et d'une plaquette structuree pour 
determiner le degre d'aplanissement . 

Avec une silice colloidale dont les caracteristiques sont les 

suivantes : 

- diametre moyen des particules elementaires 

de silice coiloTdale : 12 nm 

- pH de la suspension aqueuse : 2,2 

- concentration ponderale en silice colloidale : 20 % 
on obtient : 

- un degre d'aplanissement de 78 % 

- une Vitesse d'attaque de Si02 de 1050 A/mn 

- un pourcentage d'uniformite d'attaque de 3 %. 

Dans les memes conditions en utilisant une silice coiloTdale, dont 
les caracteristiques sont les suivantes ; 

- diametre moyen des particules elementaires 

de silice colloidale : 25 nm 

- pH de la suspension aqueuse : 2,2 



^ 2754937 

- concentration ponderale en silice coIIoTdale : 20 % 
on obtient : 

- un degre d'aplanissennent de 52 % 

- une Vitesse d'attaque de SiOs de 1 850 A/min. 

5 - un pourcentage d'unifomnite d'attaque de 2,5 % 

Ex perimentation 1 : Exennple de comparaison de polissage avec des abrasifs a 
base de suspensions aqueuses basiques de silice colloYdale 

Le procede de polissage est realise dans les conditions ci-dessus, 
10 mais la concentration ponderale en silice a ete ajustee a 12 - 13 %. 

Avec une silice colloYdale pyrogenee commerciale pour cette 
application dont les caracteristiques sont les suivantes : 

- diametre moyen des particules elementaires : 10 nm 

- diametres particules agregats moyens : 150 nm 
15 - pH de la suspension aqueuse : 1 0,3 

- concentration ponderale en produit actif : 12 % 
on obtient : 

- un degre d'aplanissement de 42 % 

- une Vitesse d'attaque de SiOa de 1 100 A 

20 - un pourcentage d'unifomnite d'attaque de 8,5 %. 

Avec une silice colloYdale pyrogene commerciale pour cette 
application dont les caracteristiques sont les suivantes : 

- diametre nnoyen des particules elementaires : 25 nm 

- diametre particules agregats moyen : 200 nm 
25 - pH de la suspension aqueuse : 10,2 

- concentration ponderale en produit actif : 1 3 % 
on obtient : 

- un degre d'aplanissement de 56 % 

- une Vitesse d'attaque de SiOz de 1500 A 

30 - un pourcentage d'uniformite d'attaque de 1 1 . 5%. 
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On constate done d'une part, que contrairement a ce qui est 
annonce dans la litterature, et de fagon inattendue, Ton peut obtenir, avec les 
suspensions aqueuses acides de silice colloYdale, des vitesses d'attaque de la 
couche de dioxyde de silicium du meme ordre de grandeur que les suspensions 
5 aqueuses basiques de silice colloYdale precedemment utilisees. 

On voit egalement d'autre part que de fagon tout aussi Inattendue 
les suspensions aqueuses acides de silice colloYdale donnent des effets 
d'aplanissement tres largement superieurs a ceux obtenus avec des suspensions 
aqueuses basiques de silice colloYdale pyrogenee et que de fagon tres 
10 surprenante ce sont les suspensions aqueuses acides a base de petltes 
particules qui donnent les meilleurs resultats de tous les produits testes. 

Enfin, on a pu mettre en evidence une tres bonne uniformite 
d'attaque des suspensions aqueuses acides de silice colloYdale selon i'invention 
par rapport aux suspensions aqueuses basiques de silice colloYdale pyrogenee. 
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1. Procede de polissage mecano-chimique d'une couche de 
materiau isolant a base de silicium ou d'un derive du silicium, dans lequel Ton 
5 procede a une abrasion de la couche de materiau isolant en frottant ladite 
couche a Taide d'un tissu comprenant un abrasif, caracterise en ce que I'abrasif 
comprend une suspension aqueuse acide de silice coIloYdale contenant des 
particules de silice coiloidale individualisees, non liees entre elles par des liaisons 
siloxanes, et de Teau connme milieu de suspension. 
-10 2. Procede selon la revendication 1, caracterise par le fait que la 

suspension aqueuse acide de silice coiloidale a un pH compris entre 1 et 6. 

3, Procede selon la revendication 2, caracterise par le fait que la 
suspension aqueuse acide de silice coiloidale a un pH compris entre 2 et 3. 

4. Procede selon Tune des revendications 1 a 3, caracterise par le 
15 fait que ia suspension aqueuse acide de silice coiloidale comprend des particules 

individualisees non liees entre elles par des liaisons siloxanes. de diametre 

compris entre 3 et 250 nanometres. 

5 Procede selon la revendication 4, caracterise par le fait que la 

suspension aqueuse acide de silice coiloidale comprend des particules 
20 individualisees non liees entre elles par des liaisons siloxanes, de diametre 

compris entre 10 et 50 nanometres. 

6. Procede selon I'une des revendications 1 a 5, caracterise par le 

fait que la suspension aqueuse acide de silice coiloidale est utilisee a une 

concentration ponderale en silice comprise entre 5 et 50 %. 
25 7. Procede selon la revendication 6, caracterise par le fait que la 

suspension aqueuse acide de silice coiloidale est utilisee a une concentration 

ponderale en silice comprise entre 1 5 et 30 %. 

8. Procede selon Tune des revendications 1 a 7, caracterise par le 

fait que la couche de materiau isolant a base silicium ou de derives de silicium 
30 est a base de dioxyde de silicium, de nitrure de silicium, de polysilicium, ou de 

silicium amorphe. 
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9. Procede selon la revendication 8, caract6rise par le fait que la 
couche de materiau isolant est a base de dioxyde de silicium. 

10. Un abrasif pour le polissage mecano-chimique d'une couche de 
materiau isoiant a base de silicium ou d'un derive du silicium comprenant un tissu 

5 impregne d'une suspension aqueuse acide de silice coIloYdale, comprenant des 
particules individualisees non liees entre elles par des liaisons siloxanes, de 
diametre compris entre 3 et 250 nanometres, de pH compris entre 1 ,5 et 4. 
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